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DomainiL^ la fabrication de tissus en fibres de 

—sr^=«— — 

carbone. .lament mais non exclustvement, 

" viscose, notamment en fibres de rayonne. 

frrirrr r 1 " """ention Dr6curse ur cellulosique presenter* 

L es fibres de <-^>^ de ^ turfcostratique 
generalement une structure P°' eus ° tr6s d6so rientee par 
tr6s disorganise. cette ^JeVreseau de pores, 

rapport a la direction ax,ale des fibres eta . ^ ^ 

Ces caracterlstlques ^^ZL^t ap.es a .a 
conductive thermique, <» qu, les P ^ que des 

° — ir:- * — net^sde 

Pr0PU,SeUrS D ,u«res applications ont ete -^^J^S 
flbr es de carbons a precurseur battene s ou de 

p^curseur ce^oue son, ~ « «S 315 et US 3 663 1 73. 
30 brevets US 3 053 775. US 3 107 152 u ^ une 

Un precede couramment uW,s * nota mment un 

oar.onisafion directs d-un tissu « « *- 
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avec balayage par de I'azote I oc 

decomposition, aui est e^'"" «"*«*">« de ,a reaction de 
an#an,ir tes propria M J^T ' " te < embaliemen, pouvant 

«-^e m p l e,pourunec h ;ve q ; d : £ *T 1 °" bo " A 

2 mm. Un traitement final a haute JT P envir °" ' a 

a«eindre 2WC . pe ut §tre eff^ P ° UVan » par e ^P'e 

is canbone e, termer sa porosite ^ aU9men,er la «"*«*■, du 

^osiques, aveo une duree de ^1 """^ ,issu *». 
^gue. son, d e orj(s da beaucoup 

moins 

RU 2 047 674. 6V6tS RU 2 °<>5 829, RU 2 045 472 at 

0 ^ 

"■^iSsE^^^ " *« de wscose 
conserve, de bonnes prop 0, ™ iCi ° ay " m "° ur -* * 

oa*one obtenu. Le oo^t^T" ^ 16 ^ *" " bres * 

^«*T,J^^~: « — « ^ue en 

Pa^ulieremen, entre , 00 «c e. sn-c 7 * 1 °°° C e * *» 

oontrain.es qui existent daf)s ^ m P0Ur P™°°"e, une relaxation des 
*fcort>ee par les fibres. 0 ****«« et eiiminer reau 

— ^r/rririr rea,i " e sur ,e - — . 

--Perature progression, Z^'^ " *™ <* 
"a«»e temperature, au maximu l ° ° ^ ^ dement a 

est ensuite realise. ' QU 3 2800 c <*»* atmosphere inerte, 
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Lore de '* carbonisation, les effluents gazeux de pyrolyse de la 

degradation de la cellulose. max.mum de 

5 Ce precede permet d'obtenir des proorietes m^nin 

du tssu obtenu, ,e,, e s que desolation du tissage e, embuvagT 
De telles deformations ne sont pas acceDtahfc. „„. ' 

o tz:: tissu doit §tre u ^ - r ,a 

0 en matenau composite, car elles entrainent une heterogeneitri 
= on des fibres dans ,a preform, ce qu i affecte ,a 
en matenau composite renforcees par ces tissus. 

Obiet et resume de rinvonti^r, 

(-'invention a pour but d'eviter ces inconvenients en prooosant 

zrs^^ * t,ssu en fibres de carb °- par 

t«ssu en f.bres cellulos,ques, grace auquel un tissu en fibres de carbon* 
obtenu ne presente pas de deformation sensible. 

Ce but est atteint grace a un precede selon leauel on , niimo » 
un t,ssu defilant en continu dans une chambre de 
trartement thermique comprenant : °°n.sat.on a un 

v».p„r " PhaS6 initia ' e P ° Ur 3mener ,a te ^Perature du tissu a une 
valeur comprise entre 250°C et 350°r i* „ho M • , 

- x dWJ u ' ,a P nase in, t'ale comprenant unp 

- une phase intermediate pour elever la temperature du tissu 

comprenant une montee en temperature a une deuxieme Vitesse 
moyenne rnferieure a la premiere et comprise entre 2-C/min e"" 

- une phase finale pour elever la temperature du tissu iusou'a 
une valeur comprise entre 500'C e , 750-C, .a phase finate compZm 

Z ZSL" T*' ature 4 une ,roisfeme vitess9 ~ 

a la deuxreme et comprise entre 5»C/min et 40°C/min. 

Le choix de ce profil particulier de temperature tors de la 
carbonrsatron repond au souci de rechercher ,e meilleur compremis entre 
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la qualite de la carbonisation, de laquelle depend notamment la tenue 
mecanique des fibres, la qualite d'aspect du tissu, c'est-a-dire I'absence 
d'embuvage notable et le respect de la geometrie chaTne/trame, et le 
maintien des couts de production a un niveau acceptable. 
5 Lors de sa carbonisation, un fil en fibres cellulosiques subit un 

retrait important. Celui-ci peut atteindre 30 a 40 % lorsque le fil est libre de 
toute tension. 

Dans le cas d'un tissu subissant un processus de carbonisation 
en continu, le retrait des fils de trame est pratiquement libre et atteint done 

10 quasiment la valeur maximale. 

Le retrait des fils de trame entre I'entree et la sortie de la 
chambre impose une convergence (rapprochement progressif) des fils de 
chaine. Une situation favorable a i'obtention d'un tissu en fibres de 
carbone sans embuvage excessif et sans deformation de geometrie serait 

15 celle ou, le long du trajet dans la chambre, le retrait affecte sensiblement 
de la meme fagon les fils de trame et les fils de chaine. 

Toutefois, alors que chaque fil de trame est en isothermie, les 
fils de chaine qui s'etendent paralleiement a la direction de defilement du 
tissu dans la chambre ne sont pas en isothermie. La temperature a 

20 laquelle un meme fil de chaine est exposee varie entre sa portion 
exposee a la temperature la plus basse, avant entree dans la chambre et 
la portion exposee a la temperature la plus elevee, a I'autre extremite de 
la chambre. 

En outre, alors que le retrait des fils de trame est pratiquement 
25 libre, celui des fils de chaine reste plus ou moins legerement inferieur a la 
valeur maximale possible en raison de la tension exercee inevitablement 
sur les fils de chaine par les moyens de support et d'entramement du tissu 
en defilement continu. 

Le profil de temperature selon le procede de invention vise a 
30 repondre a un premier souci, qui est d'induire sur les fils de trame un 
retrait permettant de respecter la geometrie du tissu lors de son retrait 
pour eviter I'embuvage ou la disorganisation du tissu. C'est ainsi que, 
dans une phase initiate apres entree du tissu dans Tenceinte, I'elevation 
de temperature est relativement rapide, pour imposer un retrait precoce 
35 aux fils de trame. 
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Le profil de temperature vise aussi a repondre a un deuxieme 
souci, qui est d'obtenir une bonne qualite mecanique de fils de carbone 
resultant de la carbonisation. C'est ainsi que, dans une phase 
intermediate, ou se produit I'essentiel de la decomposition de la cellulose 
('elevation de temperature est plus lente pour respecter au mieux la 
c.netique de decomposition. Le choix d'une Vitesse moyenne de montee 
en temperature comprise entre 2°C et 10°C permet de repondre a ce 
souci de facon satisfaisante, sans imposer une longueur de trajet 
excessive au tissu. 

La phase finale de carbonisation, qui vise essentiellement a 
conferer au carbone la structure desiree, peut etre conduite avec a 
nouveau une elevation de temperature plus rapide, I'essentiel du retrait en 
chaine et en trame ayant ete observe, afin de reduire la duree totale de la 
carbonisation, done les coQts de production. 

Selon une particularity du precede, on fait defiler le tissu dans 
la chambre de carbonisation a travers des zones successives dans 
chacune desquelles regne une temperature controlee. 

Selon une autre particularity du precede, le temps de sejour du 
tissu dans la chambre est compris entre 20 min et 2 h. La carbonisation 
20 est done extremement rapide. 

Selon encore un autre particularity du procede, on soumet le 
tissu, avant carbonisation, a un traitement de relaxation a une 
temperature comprise entre 100°C et 250°C, de preference sous air et 
pendant une duree par exemple comprise entre 15 min et 3 h. 

Breve description des dessins 

D'autres particularity et avantages de I'invention ressortiront a 
la lecture de la description, faite ci-apres a titre indicatif mais non limitatif, 
en reference aux dessins annexes sur lesquels : 

-la figure 1 est une vue tres schematique en coupe 
longitudinale d'une installation de carbonisation en continu pour I'obtention 
de tissus en fibres de carbone ; 

- la figure 2 est une vue en coupe transversale selon le plan ll-ll 
de la figure 1 ; 
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- la figure 3 illustre une plage de profll thermique d'un tissu a 

. ^^j^^r ob,enu par mise en oewre 

Despriptiondem ill ^d em^H^,,,,,.,,-,, rfr ,., . |n 

„ „ . U " e inSta " a,i0n * <**°nisation en continu d'un tissu en fibres 

cellulos,ques est montree tree schematiquement sur la figure 1 

_ La carbonisation est effeetuee sur un tissu T en fibres 
c*.os,ques, par exemple en fibres de viscose technique, auque. all 
1 C ° mposi or 9™* <M agit, lors de .a decomoosZ de a 

A cet effet, le tissu de viscose T, a fetat sec et d,Sbarrasse de 
out ens,mage, est impregne par passage dans un bain contend « 
compose organosilicie en solution. Comme indique plus haut ie compos! 
organos,„c,e peu, etre choisi parmi des polysiioxanes. De p e«reZ Z 

IrTmelTT *"*"*""« ~c ,a pnisente demande, e. 

cl oses T • '" U " eS ' Carb0 " isa '- * -«naux fibreux 
ce»ulos,ques en presence d'un compose organosilicie-, et dont les 
contenus sent .ncorpores ici par reference, ces families etant ■ 
,,,„««, • ' Cel ' ed8Spolyn l' drosiloxa "^. Cliques, lineaires ou ramifies 

cul m^r 9r ° UPeS m * hyleS ^ d °"< '* ™— "«£ 

cula,re moyenne en nombre est comprise entre 250 e, 10 000, avantageu- 
semententre2 500et5 000;et ."vamageu 

ran,*,*. " Ce " e ^ 0li9omSres 61 ^mes,- reticules, cycliques ou 

500 et 10 000 et qu, sent constitues de motifs de formule SIO< (dits motifs 
et de motife * fcnnuh SiCFMOR',, dans iaquelle : 
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. x, y et z sont des nombres entiers, tels que 
x + y + z = 4et1<x<3 
0 <y <3 
0<z<3; 

5 . R represente I'hydrogene ou un radical alkyle, 

lineaire ou ramifie, comportant de 1 a 10 atomes 
de carbone, des R differents etant susceptibles 
d'intervenir dans un meme motif, lorsque y > 2 ; 
. R' represente, independamment de R, I'hydrogene 
10 ou un radical alkyle, lineaire ou ramifie* 

comportant de 1 a 10 atomes de carbone, des R' 
differents etant susceptibles d'intervenir dans un 
meme motif, lorsque z > 2 ; 
etant entendu que : . pour les oligomeres qui presentent une masse mole- 
15 culaire moyenne en nombre inferieure a 1 000, on a z # 0, dans ladite 
formule SiO x Ry(OR') z ; et 

. pour les resines qui presentent une masse molecu- 
laire moyenne en nombre superieure a 2 000, on a y # 0, dans ladite 
formule SiO x R y (OR') z . 
20 En particulier, le compose organosilicie peut etre une resine 

siloxane, constituee de motifs de formule Si0 4 (dits motifs Q 4 ), de motifs 
de formule Si0 3 -OH (dits motifs Q 3 ) et de motifs de formule 0-Si-R 3 (dits 
motifs M), avantageusement constituee de ni motifs CU, n 2 motifs Q 3 et n 3 
motifs M, avec 2 < n! < 70, 3 < n 2 < 50 et 3 < n 3 < 50 et presentant une 
25 masse moleculaire moyenne en nombre comprise entre 2 500 et 5 000. 

Le compose organosilicie peut aussi etre choisi parmi les 
oligomeres d'un silicate organique partiellement hydrolyse, avantageuse- 
ment choisi parmi les oligomeres d'un silicate d'alkyle partiellement 
hydrolyse\ et de preference choisi parmi les oligomeres du silicate d'ethyle 
30 partiellement hydrolyse. 

L'impregnation est realisee en faisant defiler le tissu T dans un 
bac 10 contenant le compose organosilicie choisi, en solution dans un 
solvant tel qu'un solvant chlore (tetrachlorethylene par exemple) ou de 
I'acetone. L'impregnation du tissu peut etre realisee par passage dans un 
35 bain (comme illustre) et/ou par projection de la solution de compose 
organosilicie sur les faces du tissu. En sortie du bac 10, le tissu impregne 
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est exprime par passage entre des rouleaux 12 afin de laisser subsister 
une quantite controlee de compose. 

Le tissu impregne est ensuite admis dans un sechoir 14 afin 
d'eliminer le solvant. Le sechage est realise par exemple par courant d'air 
5 chaud a contre-courant du tissu defilant sur des embarrages 1 6. 

Le tissu impregne et seche est pret a etre carbonise. II peut 
etre provisoirement stocke, par exemple par bambannage dans un 
conteneur ou etre admis directement en continu au poste de carbonisation 
18 proprement dit. 

10 On notera que le tissu pourra avoir ete aussi impregne d'au 

moins un additif mineral, acide ou base de Lewis, par exemple choisi 
parmi les halogenures, sulfates et phosphates d'arnmonium, de sodium, 
I'uree et leurs melanges et consiste avantageusement en le chlorure 
d'ammonium (NH 4 CI) ou le phosphate diammonique [(NH 4 ) 2 HP04]. 

15 La carbonisation comprend un traitement thermique modere de 

sechage et de relaxation du tissu suivi du passage dans un four ou la 
carbonisation est effectivement realisee. 

Le traitement de relaxation est effectue par admission du tissu 
dans une enceinte 20 a la pression atmospherique et sous air ambiant. La 

20 temperature dans I'enceinte 20 est regulee a une valeur comprise entre 
100°C et 250°C, par exemple environ 130°C. Le temps de sejour dans 
I'enceinte 20 est de preference compris entre 15 min et 3 h. La longueur 
du trajet du tissu dans I'enceinte, avec passage sur des rouleaux de 
renvoi 22, est choisie pour obtenir le temps de sejour desire en fonction 

25 de la vitesse de defilement du tissu. Le traitement thermique de relaxation 
permet un relachement des contraintes internes des fibres cellulosiques, 
et une elimination de I'eau adsorbee par le tissu. 

La carbonisation est ensuite realisee par admission du tissu 
dans une enceinte 30 renfermant une chambre de carbonisation 40. 

30 L'admission du tissu de fibres cellulosiques dans la chambre 40, a une 
extremite de celle-ci, et Textraction du tissu de fibres de carbone hors de 
la chambre 40, a Tautre extremite de celle-ci, sont realisees a travers des 
boites d'etancheite 50, 52. A son entree dans la botte 50, le tissu est 
revenu sensiblement a la temperature ambiante. 

35 Dans Texemple illustre, la chambre de carbonisation est une 

chambre allongee dans laquelle le tissu suit un trajet rectiligne horizontal. 
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D'autres configurations de la chambre de carbonisation pourront etre 
envisagees, par exemple une chambre avec plusieurs parties adjacentes 
consecutives horizontales ou verticales dans lesquelles le tissu est guide 
par des rouleaux de renvoi. 
5 La chambre 40 est delimitee par des parois horizontales 

inferieure 42a et superieure 42b, et des parois laterales verticales 42c, 
42d, par exemple en graphite. La chambre 40 est entouree par une 
enceinte 30. A l'interieur de I'enceinte 30, des resistances electriques de 
chauffage 34 sont disposees, a proximite des faces externes des parois 
10 42a, 42b. 

L'interieur de la chambre 40 est maintenu sous atmosphere 
neutre, par exemple sous azote injecte par des canalisations 36 
respectivement a proximite de I'entree et de la sortie de la chambre. Des 
produits de decomposition de la cellulose, lors de sa carbonisation, sont 

15 extraits de la chambre a travers une ou plusieurs cheminees 38. La ou les 
cheminees d'extraction sont placees a un niveau du four ou se produit 
principalement la decomposition de la cellulose. Les produits extraits 
peuvent etre brules en torchere (non representee). 

Les boTtes d'etancheite 50, 52 evitent un acces a l'interieur de 

20 la chambre 40 par I'air ambiant, ce qui aurait pour effet de perturber la 
circulation des gaz a l'interieur de la chambre 40 et d'oxyder le tissu 
carbonise. Les boTtes d'etancheite 50, 52 evitent aussi une fuite polluante 
de produits de decomposition de la cellulose dans le batiment abritant 
I'enceinte 30. On utilise avantageusement, au moins pour la botte 

25 d'etancheite d'entree 50, une combinaison d'etancheite statique par 
boudin gonflable venant au contact du tissu avec un minimum de 
frottement, et d'etancheite dynamique par barriere formee par injection de 
gaz neutre. Un mode de realisation d'une telle botte d'etancheite est decrit 
dans la demande de brevet francais deposee simultanement avec la 

30 presente demande et par la meme deposante, intitulee "botte d'etancheite 
pour une enceinte de traitement en continu de produit mince en bande, 
notamment pour four de carbonisation en continu de substrats fibreux", et 
dont le contenu est incorpore ici par reference. 

En coupe transversale, la chambre de carbonisation 40 

35 presente un profil rectangulaire allonge (figure 2). Entre I'entree et la sortie 
de la chambre 40, le tissu traverse une succession de zones adjacentes 
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separees les unes des autres par des parois transversales 44a, 44b. Les 
parois 44a, par exemple en graphite, se raccordent aux parois superieure 
et lateraies de la chambre 4, tandis que les parois 44b, par exemple 
egalement en graphite, se raccordent aux parois inferieure et lateraies de 
5 la chambre 40. Les extremites se faisant face des parois 44a et 44b 
delimitent entre elles une fente 46 pour le passage du tissu. 

Le partage de la chambre 40 en plusieurs zones consecutives 
40i, 402, 403, ... permet de definir differentes zones de temperature entre 
I'entree et la sortie de la chambre 40. Dans chaque zone, la temperature 

10 est regulee a une valeur de consigne predeterminee. A cet effet, les 
courants dans les resistances 34 sont regules par un circuit de commande 
46 a partir d'informations foumies par des sondes de temperature 48 
disposees dans les differentes zones 40i, 40 2) 40 3 , .... 

Selon Tinvention, les temperatures dans les differentes zones 

15 de la chambre de carbonisation sont determinees, ainsi que la vitesse de 
defilement du tissu, fonction de la longueur desdites zones, pour que le 
traitement thermique applique au tissu comprenne : 

- une phase initiate au cours de laquelle la temperature du tissu 
est amenee a une valeur comprise entre 250°C et 350°C, avec une 

20 montee en temperature du tissu a une premiere vitesse en moyenne 
comprise entre 10°C/min et 60 o C/min, 

- une phase intermediate au cours de laquelle la temperature 
du tissu est amenee jusqu'a une valeur comprise entre 350°C et 500°C, 
avec une montee en temperature du tissu a une deuxieme vitesse en 

25 moyenne inferieure a la premiere et comprise entre 2°C/min et 10°C/min, 
et ~ 

- une phase finale au cours de laquelle la temperature du tissu 
est amenee a une valeur comprise entre 500°C et 750°C, la phase finale 
comprenant une montee en temperature a une troisieme vitesse en 

30 moyenne superieure a la deuxieme et comprise entre 5°C/min et 
40°C/min. 

La plage correspondante de profil thermique du tissu est 
illustree par la figure 3 en traits pleins. Sur cette figure 3, la courbe C en 
traits mixtes illustre un profil "typique". 
35 La phase initiale vise a imposer un retrait precoce de la trame 

du tissu afin que celle-ci s'adapte a la geometrie des fils de chaine. En 
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effet, alors que les fils de trame s'echauffent progressivemen't apres leur 
entree dans la chambre de combustion, la portion de chaque fil de chaine 
penetrant dans la chambre est influencee par la partie situee en aval 
exposee a une temperature plus elevee. Le fait d'imposer un 
5 echauffement rapide des I'entree dans la chambre 40 permet a la trame 
de "suivre" le retrait du tissu et d'eviter I'apparition de defauts 
geometriques dans le tissu. 

C'est pourquoi une Vitesse de montee en temperature 
relativement rapide est choisie. Elle est en moyenne comprise entre 
10 10°C/min et 60°C/min, de preference entre 10°C/min et 40°C/min. La 
Vitesse de montee en temperature pourra etre plus elevee au debut de la 
phase initiate qu'a la fin de celle-ci. 

La temperature du tissu en fin de phase initiate est comprise 
entre 250°C et 350°C, de preference entre 270°C et 300°C. 

La phase intermediaire est celle ou se produit I'essentiel de la 
decomposition de la cellulose. Afin de conserver aux fibres une bonne 
tenue mecanique, cette decomposition doit etre controlee, c'est-a-dire se 
produire avec une vitesse moderee de montee en temperature. En 
moyenne, cette vitesse est comprise entre 2°C/min et 10°C/min, de 
20 preference entre 4°C/min et 6°C/min, etant note qu'une trop faible vitesse 
deviendrait penalisante au plan economique. 

La temperature du tissu en fin de phase intermediaire est 
comprise entre 400°C et 450°C. Cette temperature est celle a laquelle 
I'essentiel de la decomposition de la cellule est realise. 
25 La P hase fi nale est celle ou la carbonisation des fibres est 

achevee jusqu'a obtention de la structure de carbone souhaitee. 

La temperature du tissu en fin de phase finale est comprise 
entre 500°C et 750°C, par exemple comprise entre 550°C et 650°C pour 
atteindre un stade de carbonisation suffisamment avance. 

Lors de la phase finale, la montee en temperature peut etre 
plus rapide que dans la phase intermediaire, puisque la decomposition de 
cellulose a ete pour I'essentiel realisee. En outre, les contraintes liees a 
des retraits differentiels entre chame et trame sont moindres puisque 
I'essentiel du retrait s'est produit tant en chaine qu'en trame. La vitesse 
moyenne de montee en temperature est choisie entre 5°C/min et 
40°C/min, par exemple entre 25°C/min et 30°C/min. 
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Un profil thermique souhaite pour le tissu dans la chambre de 
carbon.sat.on 40 est susceptible d'etre reproduit avec d'autant plus de 
prec.s.on que le nombre de zones dans la chambre 40 est eleve avec 
controle individuel de la temperature dans chaque zone. En pratique le 
nombre de zones est au minimum egal a 3, de preference au minimum 
egal a 6. 

En sortie de la boite d'etancheite 52, le tissu passe entre des 
rouleaux d'appel 54 avant d'etre stocke par exemple sous forme d'une 
bob,ne 56. Les rouleaux d'appel sont associes a des moyens 
d entra.nement (non represents) pour commander le defilement du tissu 
a la vitesse souhaitee. On notera qu'en raison du retrait des file de chame 
lors de la carbonisation, la vitesse d'entree du tissu dans la chambre 40 
est superieure a la vitesse de sortie. 

i* * o„ U t6mpS de S6j0ur du tissu dans ^ chambre 40 est compris 
15 entre 20 mm et 2 h. H 

Un traitement thermique a temperature elevee peut etre realise 
sur le t.ssu carbonise issu de la chambre 40. Ce traitement thermique est 
effectue en continu par passage du tissu dans un four 60. Ce traitement 
therrmque vise a realiser une structuration des fibres de carbone II est 
fen™ & temp6rature s "Perieure a 1 000°C, pouvant aller jusqu'a 
2 800 C, sous une atmosphere neutre, par exemple sous azote. Le temps 
de sejour du tissu dans le four 60 est de preference compris entre 1 min 
et 10 m.n, par exemple environ 2 min. Le tissu est repris de la bobine 56 
et est stocke, en sortie du four 60, sur une bobine 62, en etant appele par 
25 des rouleaux 64. 

Le tissu de carbone directement issu de la chambre 40 peut 
auss, etre oxyde de facon menagee par exposition a de la vapeur d'eau 
ou a du dioxyde de carbone, dans des conditions bien connues par 
a, leurs pour obtenir du tissu de carbone active, sans traitement thermique 
30 a temperature elevee. 
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Exemole 1 

, On utilise une installation de carbonisation avec une chambre 
partagee en 8 zones 40, a 40 8 d'egales longueurs. 

Differentes bandes d'un meme tissu de rayonne technique 
constrtue de fils de 3 600 dtex avec 1 1 fils/cm en chafne et en trame ont 
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ete carbonisees dans cette installation apres avoir subi une impregnation 
par un compose organosilicie constitue par une resine 
polyhydromethylsiloxane commercialism par la societe fran9aise Rhodia 
Silicones sous la reference "RHODORSIL RTV 141 B", et un traitement 
de sechage et relaxation a 1 70°C pendant 90 min. 

Differentes temperatures regulees dans les zones du four et 
differentes vitesses de defilement ont ete choisies de sorte que les 
temperatures et les vitesses de montee en temperature du tissu dans les 
differentes zones de la chambre de carbonisation 40 se situent dans les 
plages indiquees dans le tableau ci-dessous. Les limites de temperature 
sont representees par des courbes en tirets sur la figure 3. Les durees 
totales de carbonisation etaient comprises entre 30 min et 70 min. 



Zone 


40i 


40 2 


40 3 


40 4 


40 5 


40 fi 


40 7 


40 8 


Temp. (°C) 


230 
a 
300 


250 
a 
330 


270 
a 

340 


300 
a 
360 


330 
a 
410 


400 
a 
510 


510 
a 
600 


600 
a 
700 


Vitesse moyenne de 
montee en temp. 
(°C/min) 


20 a 
60 


2a 
10 


2a 
10 


2a 
10 


2a 
10 


5a 
25 


5a 
25 


5a 
25 



Dans ce four, la ou les cheminees d'evacuation des produits de 
decomposition de la cellulose sont situees entre les zones 40 s et 40 6 . 

Dans tous les cas, on observe une absence de plis sur le tissu 
en sortie de la chambre de carbonisation, grace au profit thermique 
conforme a I'invention. 

Apres carbonisation, le tissu a subi un traitement en continu a 
1200°C sous azote pendant 90 s. 

Des essais de traction ont ete effectues sur les differentes 
bandes de tissu de carbone obtenues. Des valeurs comprises entre 30 et 
70daN/cm en chaine, et entre 30 et 50daN/cm en frame ont ete 
mesurees pour un poids de tissu au m 2 compris entre 310 et 330 g. Au 
niveau du filament en carbone, cela correspond a une resistance a 
rupture comprise entre 1000 et 1300 MPa et un module d'Young compris 
entre 30 et 50 GPa. 
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Exemple comparatif 

Un tissu en fibres de rayonne tel que celui des exemples 
ci-dessus a ete carbonise en continu. 

A titre de corhparaison, un m§me tissu a ete carbonise dans 
des condmons sembiables a i'exception du profii de carbonisation la 
montee en temperature du tissu ayant ete realises a une vitesse 
constante de 7°C/min de la temperature ambiante a 650°C. 

La figure 4 montre I'aspect gaufre du tissu obtenu, du a un 
decalage du retrait entre la chame et la trame. 
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REVENDICATIONS 



1. Procede d'obtention d'un tissu en fibres de carbone par 
carbonisation en continu d'un tissu en fibres cellulosiques, caracterise en 
5 ce que Ton soumet un tissu defilant en continu dans une chambre de 
carbonisation a un traitement thermique comprenant : 

- une phase initiate pour amener la temperature du tissu a une 
valeur comprise entre 250°C et 350°C, la phase initiale comprenant une 
montee en temperature a une premiere vitesse moyenne comprise entre 

1 0 10°C/minet 6G°C/min, 

- une phase intermediate pour elever !a temperature du tissu 
jusqu'a une valeur comprise entre 350°C et 500°C, la phase intermediate 
comprenant une montee en temperature a une deuxieme vitesse 
moyenne inferieure a la premiere et comprise entre 2°C/min et 10°C/min, 

15 et 

- une phase finale pour elever la temperature du tissu jusqu'a 
une valeur comprise entre 500°C et 750°C, la phase finale comprenant 
une montee en temperature a une troisieme vitesse moyenne superieure 
a la deuxieme et comprise entre 5°C/min et 40°C/min. 

20 2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que Ton 

fait defiler le tissu dans la chambre a travers des zones successives dans 
chacune desquelles regne une temperature contrdlee. 

3. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 
caracterise en ce que le temps de sejour du tissu dans la chambre est 

25 compris entre 20 min et 2 h. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2 t 
caracterise en ce qu'avant carbonisation, on soumet le tissu a un 
traitement de relaxation a une temperature comprise entre 100°C et 
250°C. 

30 5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que le 

traitement de relaxation est effectue sous air. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 et 5, 

caracterise en ce que le traitement de relaxation est effectue pendant une 

duree comprise entre 15 min et 3 h. 
35 7. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, 

caracterise en ce que Ton soumet le tissu carbonise a un traitement 
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thermique a haute temperature comprise entre 1 0O0°C et 2 800°C sores 
passage dans la chambre de carbonisation. 

8. Precede selon la revendication 7, caracterise en ce que le 
trartement thermique a haute temperature est realise pendant une duree 
comprise entre 1 min et 1 0 min. 

9. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6 
Zttatif ^ CG ^ S ° Umet ' e tiSSU Carb ° niS ^ k Un trajtemeni 
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